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La presente invention, a la realisation de laquelle a collabore 
Monsieur Jack 30U?vG/uTEL T a pour objet un perf ectionnement du proc£d£ de sepa- 
ration des constituants d'une solution par ultrafiltration. 

Par "ultrafiltration" on designe habituellement un precede de sepa- 
sous pression au contact d ! unc menbrane, . 
5 ration/des constituants d'une solution dans laquelle le solute est un produxt 

de dimensions moleculaires relativement plus grandes que celles du solvant 

et de poids moleculaire superieur ou egal k 500. 

La technique de separation par ultrafiltration presente, par rapport 

aux techniques usuelles de separation (distillation, dialyse, ultracentrifu- 

10 gation, precipitation chimique), de nombreux avantages, parmi lesquels on peut-' 
citer son efficacite, sa rapidite et son prix de revient, en particulier 
lorsque les substances a separer sont instables thermiquement. 

Ces avantages ont permis d'utiliser 1 'ultrafiltration dans les 
applications les plus diverscs. 

15 Cependant, la technique de separation par ultrafiltration pose 

egalement quelques problemcs ; l'un d'eux reside dans ce que l'on peut appeler 
le colmatage de la membrane. On constate en effet, notamment dans le cas de 
1 'ultrafiltration de solutions de proteines, la formation, sur la surface de 
la membrane en contact avec la soIutT&h a traiter, d'une pellicule, constitute 

20 par une accumulation de proteines, qu*il est tres difficile dc d6tacher et de 
redisperser dans l'eau et dont la presence diminue considerablement le debit 
d'ultrafiltrat (Ultrafiltration Alan S. Michael s-Ami con Booklet n° 905 - 
March 1968 p. 10). On a propose d'attenucr le colmatage de la membrane en 
interrompant periodiqucment le flux a travers la membrane, par cxemple en 

25 obturant la canalisation d 1 evacuation de 1'ultraf iltrat. (Alan Michaels, 

op. cit. p. 11 ). Cette technique permet d'eliminer les produits de colmatage 
par une canalisation de fuite (amont de la membrane) dc l'appareil d'ultrafil- 
tration. 

La presente invention a pour objet un perf ectionnement au fraction- 
30 nement d'une solution comprenant un solute de poids moleculaire superieur a 
.environ 500 et un solvant dudit solute, par le proccde qui consirtc a mcttre 
ladite solution au contact d'une membrane d'ultrafiltration dans un compartiment 
dit compartiment a-ncnt sous une prosrion sup^rieure a cclle soun laquelle on 
rccueille l'ultrafiltrat de 1 T autre c6t£ du la membrane dans un compartiment 
35 cit compartiment aval, 1c perfectionner.ient consistant a aniiuler ou reduirc 
p&riodi querent la difference de pression par une modification de la pression 
appliquee en amont de la membrane. 

Pour la commodite de l'exposi-, on distinguera deux phases dans le 
precede : . _ 
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- une phase dite "de filtration" , au cours de laquelle s'effectue 
1 'operation d f ultrafiltration proprcment dite, qui est caracterisee par 
1' existence d ! unc difference de pression fiJw*e entre les compartiment s amont 
et aval, comne explicit^ ci-apres 
5 - une phase dite "de nettoyage" qui est caracterisee par 1' absence 

de difference de pression ou par une difference de pression reduitc er.tre ces 
compartiments. 

Pour faciliter la comprehension du proc6d6, on le decrira en se 
referant au schema joint. 
10 Le dispositif d 1 ultrafiltration comprend essenticllement un module 

(l), un circuit d'arrivec et de recirculation de la solution a traiter, appel6 
ci-apres circuit amont et une evacuation de l'ultraf iltrat (5). Le module (l) 
comprend un compartiment amont (4), une membrane (3) et un compartiment 
aval (2). 

15 Le circuit amont comprend cssentiellement en allant de la sortie 

du compartiment amont du module vers 1' entree dudit compartiment : un 
manometre (8), un debit-metre (10), une cuve de recirculation (14), une pompe 
de circulation (ll), un manometre (7) et des canalisations (9). 

La pression regnant dans l'e compartiment aval (2) du module (1) est 

20 gdneralement la pression atmospheriquc. On pcut toutcfois creer dans cc 
compartiment une depression (par exemple pression absolue reduitc jusqu'a 
0,05 bar), ou au contraire une legere surpression (par exemple pression absolue 
de 1 ,1 ou 1 ,2 bar). 

La pression absolue regnant dans le compartiment amont (4) est 

25 generalement comprise entre 1,5 et 30 bars et de preference- entre 2 et 12 bars. 
Cette misc en pression du compartiment amont, ou de tout le circuit correspondant , 
pout ctre obtcnue de di verses mania res. On peut, par exemple, relier la cuve 
d» alimentation (14) £ une source de gaz comprint (13) (azote, helium...) et 
racttre l 1 ensemble du circuit situe en amont de la membrane sous pression. Dans 

30 ce cas il est neccssaire de pouvoir relier periodiquement cette cuve (14) a 
1 'air libre, par exemple au moyen de la vanne (12). 

On peut egalemcnt obtcnir un^ pressurisation du compartiment amont 
(4) en faisont rcfouler la pompc de recirculation (11) sur un dispositif de 
detente (6) situe a 1?, sortie du compartiment amont, 

35 La difference de pression existant entre les compart Lnents ai.iont 

et aval pendant 1?. phas<j de filtration est de preference comprise entre 1 et 10 
bars. Au cours de la phase de nettoyage, cette difference de pression est 
annulee ou reduitc a, de preference, inoins de 30 % de sa valeur initiale. 
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L'annulation ou la reduction do la difference de prcssion pout 
ttrc obtcnue par interruption dc l ! arriv6o de gaz comprime (13) ct ouverturc 
de la vanne de mise a l f air du circuit (12) et/ou par ouverturc totale ou 
partiellc du dispositif de detente (6), scion le modu choisi de mise en pression 
du compart imcnt en anont. 

Les durocs rcspcctivcs des phases de filtration et de ncttoyage 
dependent do nombreux facteurs, en parti culier de V aptitude de la membrane a 
se colmater, de la nature du solute. D'uno manierc gencrale, la duree de la 
phase de nettoyage reprisente 1 a 50 f et de preference 5 & 20 % de la duree de 
la phase de filtration. Quant a la duree de celle-ci en temps reel, elle sa 
situe generalement entre 1 minute et 3 heures. La determination exacte de la 
duree de la phase du filtration et dc la phase de nettoyage peut facilemcnt 
fctre 6tablie par I 1 experience, pour obtenir un compromis satisfaisant entre un 
debit horaire moyen eleve d'ultrafiltrat et la conservation des membranes dans 
un etat ne nGcessitant pas leur remplaceraent ou tout au moins un demontage 
periodique de I'appareil pour proceder au nettoyage des membranes. 

Le proced6 qui fait l'objet de ^invention est applicable a 
^ultrafiltration de substances varices et avec les membranes les plus di verses* 
Cette technique est ainsi utilisable dans 1 Ultrafiltration appliquee au domaine 
m6dical (traitcment du sang, obtention de solutions st6riles, isolement de 
virus ou bactcries, production de serums, concentration ou separation 
d ! alcaloIdes, glucosides, steroldes, hormones, vitamines, vaccins, amino-acides, 
antiserums, antiseptiques, proteines, antibiotiques), au domaine alimentaire 
(concentrations des jus naturels de fruits et de legumes, tels que oranges, 
panplemousses, raisin, pommes, tcmates, carottes, choux, ceieri, concentration 
de solutions sucrces, concentration de boissons, telles que lait, ext raits de 
cafe, th£..., concentration de jus de viande) , au domaine industriel (purifica- 
tion d'eaux industrielles, contenant les effluents les plus divers, y compris 
les produits radioactifs, 'les residus de papeteries, de conserveries etc..) 

Les diff6rents types de membranes ultraf iltrantes d6ja d^crites 
dans la litterature peuvent £tre utilises. La zone de coupure de ces membranes 
- e'est a dire la valeur approximative du poids molecul^ire au-dessus de 
laquelle les solutes sont arrdt&s p.^r la membrane - se situe generalement 
entre 1000 et 100 000. Ces membranes peuvent etre dc structure honogene ou de 
structure anisotrope. Comrpe exempt es de membranes, on peut citer en particulier 
les m«jr.branos obtenues par traiteuent thennique aquoux, avec ou sans etirage, 
do pcllicules en copolymere d 1 acrylonitrile et de monomeres ioniques. De telles 
membranes isotropes sont decrit^s dans le brevet beige 772 361. On pout 
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Sgalement utiliser les membranes obtenues par coulee et coagulation de solutions 
de polyarylether/sulfones sulfonics et, d'unu waniere gen6rUe, toute membrane 
isotrope ou anisotropc ultrafiltrante preparee a partir de polymere synthetique 
(polycarbonates, chlorure do polyvinylc, polyamides, fluorure de polyvinyle 
5 et polyvinylidene, poly chlo roe t hers, polyncetals, polyurethannes, polyimides, 
polybenzimidazoles, acetate de polyvinyle, polyethers aromatiques et alipha- 
tiques). 

On peut egalement utiliser des membranes anisotropcs en polyelcctro- 
lytes complexes teiles que cclles qui sont decrites dans la demande de brevet 
10 francais n° 71 24235. 

La technique qui fait l'objct dc la presente invention donne des 
resultats particulierement interessonts lorsque ^ultrafiltration est effectuee 
sur des solutions de produits colmatant facilement les membranes, par example 
les proteines, en particulier celles qui sont contenues dans le lactos6rum. 
15 L'ultrafiltration de lactoserum par la technique selon la presente invention, 
notammcnt en utilisant des membranes en copolymere d'acrylonitrile et de 
monomere ionique, constitue d'ailleurs une application particuliere de la 
technique decrite ci-avant. 

Naturcllement on ne sort pas du cadre de 1' invention en appliquant 
20 la technique precedemment cxposee a l'ultrafiltration de solutions renfermant 
des solutes n'ayant qu ! un faible pouvoir de colmatage et/ou en utilisant des 
des membranes dont les proprietes sont teiles que le colmatage ne se produit 
que tres lentement. 

II a ete donne ci-avant des indications en matiere de prcssion. La 
25 temp6rature de la solution doit Strc comprise entre la temperature de congela- 
tion de ladite solution et la temperature dc degradation de cettc solution ou 
de la membrane utilisee. En general, on operc a une temperature comprise entre 
5 et SC^C. La Vitesse de circulation de la solution au niveau de la membrane 
est gc-naralement superieure a 0,1 m/s. De pref6rencc, ellc est comprise entre 
30 0,5 et 10 m/s, 

II est naturcllement possible de placer, dans le compartiment situe 
en amont de la membrane, des dispositifs augment ant la turbulence de la solution 
dans ledit compartiment, 

Les exemples suivants donnes a tit re non limitatif illustrent 
25 l 1 invention ct montrent comment elle peut etre mise en pratique, 
ESIEMPLES 1 ET 2 . 

On utilise le dispositif represents sur la figure jointe. Lr. mise en 
pression du compartiment amont etant effectuee par refoulemcnt de la solution 
au moyen de la pompe (11) vers la vanne de detente (6), I'arrivee de gaz (13) 
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et la vanne (12) ne sont pas utilisees. Sur la canalisation d'evacuation de 
I'ultrafiltrat (5) est intercale un debit-metre (non represents). 

La membrane utilisee est preprxree, a partir d'une pellicule en 
copolymere d 1 aery lonit rile et de methallylsulfonate de sodium (0,5o meq/g), 
5 par etirage dans l ! cau chaude a 90°C puis relaxation a une temperature de 75 g C 
(allongement residuel 150 %). Les caracteristiques de cette membrane sont les 
suivantes :. debit d'eau pure sous 2 bars de difference de pression : 
820 l/j.m2 ; taux de re jet vis a vis de l 1 ovalbumins (poids moleculaire : 
45 000) : 100 %. 

10 La solution a traiter est constituee par du lactoserum ayant pour 

composition : 

- proteines, acides amines environ 8 g/l 

- lactose et sucres reducteurs environ 50 g/l 

- sels mineraux • environ 5 g/i 

15 Les conditions d 'ultrafiltration sont les suivantes : 

Phase de filtra tion : 

- pression absolue en amont de la membrane : 3,1 bars 

- pression absolue en aval de la membrane : 1 bar 

- duree (voir ci-apres) 
20 Ph ase de n ettoyage : 

- pression absolue en amont de la membrane : 1 bar 

- pression absolue en aval de la membrane : 1 bar 

- dur£e (voir ci-apres) 

L'annulation de la difference de pression est obtenue en ouvrant 
25 la vanne (6). 

L'operation d 'ultrafiltration, constituee par une succession de 
cycles (filtration /nettoyage) est arrfctee au bout de 3 heures. La vitesse 
de circulation de la solution au niveau de la membrane est de 1 m/s, et la 
temperature de 20°C. 

30 Dans le tableau ci-apres, on indique les dur£cs respectives des 

phases et le debit moyen cumule sur les 3 heures (y compris les temps 
morts : nettoyage) exprime cn l/j.m2 de surface dc membrane. 

Le taux de re jet des proteines est de 100 }' m 
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: Excmple 


[ • 

: Duree de la : Duree de la 

: phase de : phase de j 

: filtration : nettoyage 


: Diiiit moyen : 
: cumuli : 
i (l/j.m2) : 


: 1 

! 2 ! 


» 1. j 

f 1 h : 5 mn i 

0 h 15 ran j 2 mn 1 
• • 


: 350 | 
! 366 ; 


Temoin 1 
i J 


3h ; o ; 


1 31 3 I 



5 A titre de comparaison, on renouvelle l'operation en appliquant 

periodiquement une cont repression dans le compartiment aval . (2) egale a la 
press ion regnant en amont pendant la phase de nitration, 

Les conditions de V ultrafiltration sont : 
Phase de f iltration : 
10 - pression absolue en amont de la membrane : 3 bars 

- pression absolue en aval de la membrane : 1 bar 
Ph ase de nettoyage : 

- pression absolue en amont de la membrane : 3 bars 

- pression absolue en aval dc la membrane : 3 bars. 

15 On note : 



: Duree de la 

: phase de 

: filtration j 


: Duree de la 
s phase de j 
nettoyage 


: Debit moyen : 
i cumule j 
! (l/j.m2) : 


: 1 h ! 
: 0 h 15 mn i 


i 

I 5 mn j 
2 mn j 


« 

J 302 \ 
300 ] 
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REVINDICATIONS 

1. Perfectionnenent au f ractionnenent d'une solution comprenant un 
solute de poids mol^culairc superieur a environ 500 et un solvant dudit solute, 
par le procede qui consiste a mettrc ladite solution au contact d'une membrane 
d» ultrafiltration dans un compart iment dit compartiment amont sous une press .on 

5 superieure a celle sous laquelle on recueille l'ultrafiltrat de l 1 autre cCte 
de la membrane dans un compartiment dit compartiment aval, le perf ectionnement 
consistant a annuler ou reduire periodiquement la difference de pression par 
une modification de la pression appliqu6e en amont de la membrane. 

2. Precede selon la revendication 1 , caractdrise en ce que la 

10 difference de pression, initialcmcnt comprise entre 1 et 10 bars, est ramenee 
periodiquement a une valeur nulle ou egale au maximum a 30 % de sa valeur 
initiale. 

3. Procedd selon l'une des revendications 1 et 2, caracterise en 
ce que la duree de la phase au cours de laquelle la difference de pression 

15 est reduite ou annul6e represente 5 a 50 % de la duree de la phase au cours 
de laquelle est appliquee la difference de pression maximum. 

4. Precede selon la revendication 3, caracterise en ce que la 
duree de la phase au cours de laquelle est appliquee la difference maximum dc 
pression est comprise entre 1 mn et 3 hcures. 

20 5. Procede scion l'une des revendications 1 a 4, caractdrise en 

ce que la solution a traiter renferme des proteines. 

6. Procede selon l'une des revendications 1 a 5, characterise en 
ce que la membrane est une pellicule d'un copolymere d 1 acrylonitrile et de 
monomere ioniqu<j ayant subi un tnitement thermiquc ^queux. 
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